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5 quatemaren Aminognjppen, Ihre Hersteuung 
TexfiUnduslrie. 

;«c;ir«!»- 

Produkten mit elnem angenehmen. weichen Grtff flttiren. 
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GegenstandderErfinUun9sindsomltamlnolUnk«oneHeSiUko«««^^ 



R-CO— NH 



i— OTj— CH— CHj-O — Si O— Si 

R-CO-NH 



_. -O — Si O""?'-" 



CH, 



IjlH-CX>-R 

Ah (QHjV 

NH-COHR 

(I) 
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R2— Si- 
CH, 



-SI- 
CK 



CH, 



O— Si 



t 



(CH2)3 

o 
I 



»2 

HOH 
ih— N 



1 

C 



^(CH2)NHCOR 
^(CH2)„NHCOR_ 



-O — SI — R2 
CH3 



Z 

(ni) 



CH3 

R2— Sl- 



CHal 



in 



r 



O 



HOH 



/(CHg) NHCOR 
® (CM,) NHCOR 



CH3 
O — SI — R2 

CH3 



(IV) 



worin 

R Cii-Caz-AlkyI, linear Oder verzweigt. 

R1 Cr-CT^AIkyl Oder Benzyl, voizugswBise Methyl Oder Beraqrl, 

10 R2 OH,-CH3.-OCHa.-OCzHs, 

A- CH3OSO3-. CWorid, Biomid. lodld. Oder Tosylsulfat bedautet. voizugswelse CHaOSO/oder 

Chloild. 
n 2oder3. 

p 10-200, voizugawelse 20-50. 
15 q+z 10-400, vorzugsweise 1S-Z00. und 
qte 5-50, vorzugswelse 10-30 ist 
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SowoW in der quateinierten Foim (11) untJ (IV) ate auch In der nicht quaternierten Font, (I) und (HI) 
zeigen dlese Wachse gate Bgenschatten als Weichmacher. Der grosse Vortell ist. dass ste In 
Fom von Dlspeislonen eingesetel ^rden k^nnen. die im Veigleich zu Emulsionen elna hbhere 
Sdiertaaflstabilitat aufvveisen. 

Efn wetterer Gegenstand der vorilegenden Erfindung Ist die HersteBung der vorgenannten 
Sllikonwachse. Zunachsl werden Fettsaurediamide durch Kondensatlon yon Fettsauran. wie 
belsplelswelse Stearin- Pder LaurinsSure. mit Diethylentriamln oder Dipropylendlamin hergesteUt 

FQr die Wachse der Fonnel (I) oder (H) wird das erhaBene FettsSuredlamld mlt Sllltonoten der 
allgemeinen Forniel (V) 



CH3 

HjC— CH— CHj-O — 



CH3 
■O — Si— 
CH, 



-Jp 



O— Si— O 
CH3 



I— CHg—CH— CHj 



worin p die gleiche Bedeulung wIe In Formal (I) Oder (11) besitrl, 
IS umgesetzt. fQr die Wachse der Formei (II) erfolgt eine anschliessende Quaterniemng mit den 

QbHchen Quatemieningsmitleln wie Methylsuifat. Etbylsulfat. Methylhalogenid, Benzylchlorid oder 
Tosylsulfoi Die AusgangsproduWe und deren Herstellung ^nd dem Fachmann bekannt 

FQr die Wachse der Formel (111) oder (IV) wild das erhattene Fettsauiedlamld mit Silikondlan der 
20 allgemeinen Formel (VI) 



R2 — ^91 




r CH, 



T 



L ( W3 J 



CH3 

■O— ^i— 
CH3 



R2 



CH, 



VI 



worin R2. .(q+z) und qte die gleiche Bedeutung Wie in Formel (III) oder (IV) besilzen. 
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umgeselzl, fQr die Wadise der Formel (IV) erf olgt eine anschliessende Quatemierung mit den 
Qbllchen, vorstehend ber^ erwahnten Quatemlerungsmltleln. 

Bn weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung Isl die Verwendung der vorgenannten 
5 SiHonv\rachse als Welchmacher in der Texlilindustrie. Aus den erhahenen Silikonwachsen konnen 
mit Hiffe von Dispergatoren wassrige Dispersionen hergestellt werden, die efne hOhere 
Schericraftstabilitat als Emulsionen aufweisen und sich hervorragend fQr die Weichmachung von 
TexUUen eignen. das Material erh^it einen angenehmen, welchen Griff. 
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BEiSPlELE 

(Fettsaure: RCOOH) 

1 ,1 Mol PerchlorsSure. 
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Schm 
Laurinsaure 


BBPunvx aer wi<»>iiu< 
Stearinsaure 


Behensiure | 


iDiethylentriamin 
ll,3-diamid 


11D 
(ProduktD,) 


118 
(ProduM D2) 


123 1 
(ProduKt D3) 1 


iDipropylentrianun 
iLS-diamtd 


106 

(Produkt D4) 


117 
(Produkt Ds) 


122 1 
(ProduKt Db) I 



20 2. f^T'toi^fna do- aiiiltBHwachsO 

2.1 smkoiwrachse W, - We 

661 ,5 Telle des SUikonols der Formel 
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CH3 

HgC— CH— CHr-O— ^i— 



V 



CH3 



CH, 
I ' 

o — si- 

CH 



9H3 

■0— SI— O— CH^CH— CHj, 



a J3Z 



CH, 
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werden umgesetzt bel 150X. unter Stickstoff. wahrend 14 Stunden. mit x Tellen der 
Diamide D, bis De. Ansciinessend wird kontrolliert, dass keine Giycidylgruppen mehr 
vorhanden sind. Es werden folgende Wachse erhalten: 




Die Wachse weisen folgende Struktur auf: 



R— CO — NH 



R— CO— NH 



— ^Sh 



32 



IjlH-CO-R 



O— CHg— CH— CJ^N 



n = 2 Oder 3, R = C^^-Q^ AlMrsst 



NH-CO— R 



22 SillKonwachse W7 - W,2 

661 ,5 Tene des Silikondls der Foimel 



CH- 
I ' 

H3C — Si- 



O — Si— 



CH, 



, .4,- 

■ I 
Ox?" 



CH3 

-O— Si^-CHg 
CH, 
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werden umgesetzt bei ISO'^C, unter StickstofF, wShrend 14 Stunden, mit x Teiien der 
Diamide Dt bis Db. Anschliessend wird kontrolliert, dass die Giyddylgaippen quantitativ 
reagiert haben. Es werden f olgende Wachse erhalten: 
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Diamid 


xCTeila) 


Sllikonwraclis 


D, 


230,9 




D2 


313,9 


Wa 


Da 


3B9,3 


Wb 


D4 


244.7 


w„ 


D9 


327,8 


w„ 


D„ 


3B3.2 


w« 



Die Wachse weisen folgsnde Struktur aufi 



CH, 



H3C— §1- 



T 

CH, 



CHg 

I 

-0 — SI- 
I 

CH, 



U45 



O—SI— 



o 

CH5— 

^(CHj) NHCOR 



CH3 
•0— |I— CH3 
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n » 2 Oder 3, R = C^-Cjg Ail^rest 



3. HerBteliuno der auatemlerten Sllikonwachse WQ^ - WQi^ 



15 



xTefle Sillkonwachs W werden geschmoizen und bei ca. 70-75'*C mit ZSJZ Teiien 
DImethyisuifat wShrend 2 Stunden reagieren gelassen. 
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F 



Silikonwachs W 



W 



w, 

Wa 
Wa 
W, 
Ws 
Wg 
Wr 
We 
W9 
W,o 
W„ 



Es warden Wadise nUt den Stnikturen: 
R-CO^NH 

H3C— fjl-CH^-CH-Cl^-O— J- 

^f^a)n OH ^ j_ 

R— CO— NH 
bzw. 



t 

CH 



X (Telle) 



358,0 
391.6 
414.0 
363.6 
397.2 
419,6 
541.5 
591.9 
625.5 
549.9 
600,3 
633,9 



CH, 



41 



1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

10 

11 

12 



3Z CH, Ah (|h^ 



IjlH— CO— R 



NH-CO— R 



CH, 



H3C— SI 



CH3 L 



■O — Si- 
I 

CH 



3_ 



45 



O— SI — 

o 
I 

CHOH 

I /(CHaLNHCOR 
CHs-N^CHa" 

®^(CH2)NHCOR 
CHjOSOa© 



CK 



O — SI — CH, 



erhaiten. 



n-Z Oder 3, R = C^-Cg, Alkylrest 
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4. Herstenuno der Endproduktc 

4.1 Auf der Basis der Slilkonwachse Wi * Wn 

125,0 Telle SHikonwachs (W) werden geschmotzBn. Sodann werden 25,0 Teile einer 70 
%!gen Losung von 

CH, 
©I 

C,7H35CONH(CH2)3— N— CH3 , CH3OSO3® 



I 

CH3 



(Dispergator 1) in Propylengiytol sowie 37,5 Teile Stearylpoiy-IO-glykoiather (Dispefgator 
2) zugefQgt Sobald elne homogene Schmelze vorliegt, werden sUrfenwelse 800,0 Telle 
10 Wasser elngeruhrt Am Schluss warden noc^ 12.5 Teile Eisesslg zugegeben. Es werden 

1000,0 Telle einer 12,5 %lgen Silikonwachs-Disperslon (W-E) erhalten. • 



4.2 Auf der Basis der qudternSren Slilkonwachse WQi - WQ12 

15 Es wird vorgegangen wie unter 4.1 , aber anstelie der SUikonwachse (W) werden die 

Slilkonwachse QNQ) e'mgesetzt und am Schluss werden 1 2,5 Teile Wasser anstelie von 
12,5 Teilen Eisessig zugegeben. Es werden 1000,0 Teile einer 12,5 %igen Silikonwachs* 
Dispersion (WQ-E) erhalten. 

20 Die Produkte Wi-E bts W^^E sowie WQi-E bis WQiz-E sind sehr scherfcraRstabil; sle kOnnen 

entweder fm Foulard- oder im Ausztelv-Verfahren auf Textilware (Baumwolle und Synthesefasem) 
appliziert werden. Die ausgerOsteten Textilwaren weteen einen hervorragenden, w^chen, 
angenehmen, fliessenden Griff auf. 

25 



30 
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APPLIKATlONSBEISPIgLg 

ES wurden folgende Ausrustungeh durchgefUhrt 
• Ausziehverfahren 



Das ausgeiOstete Subsbat wird bei ca. 40-C und efnem Flottenverhaitnis von 1:6 bis 1:20. In 
Binem Laboijet, zu einer wassrigen Rotte zugegeben. die bezogen auf das Substrat. 0.5 bis 
4.0 % der in den Befspielen beschriebenen EndproduKte enthait Nach 20 lyflinuten bei pH 5.0 
bis e.0 (40»C) und standigem Bewegen des Substratas wird dieses aus der Rotte genommen, 
geschleudert und 70-90 Selwnden bef 140'C ohne Spannung gelrockneL 



• FoulanivBriahren 

Das ausgeKistete Substrat wird bei Raumtemperatur bis zu einer 100 %|gen Trocken- 
gewichtszunahme mit einer wassrigen Flotte foulardiert. die 15 bis 60 gH der Endpiodulcte W-E 
bzw. WQ-E entliait. Anschliessend wird das fbulardierte Material 70-90 Sekunden bei 140-C 
getroc^net 

Substrat- 

Ausziehverfohren : TriKotWare. gefarbt, gegebenenfails fixiert 

- 100 %Ige Baumwolle 

- Polyester (50 %)/ Baumwolle (50 %) 

FoulardverfialirBn Trikol- bzw. Webware. gefarbt. gegebenenfalls flxiert 

- 100 %lge Baumwoile 

- Polyester (50 %) / Baumwolle (50 %) 

- Polyester (100 %) 

- Polyacryinltrll (100%) 
-Polyamid6(100%) 
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PrOfunq: 

Der Weichgriff Harm paarweise Oder mit einem Handle-Meter (z.B. Typ 211-5. Twing 
Albert) beurteilt werden. Die ausgerOsteten Muster v»erden vorerst Wimalislert (24 Stunden. 20'C. 
5 65% rel. Luftfeuchtigkelt) und erst danach beurteilt. 

samffiche Ausrtlstungen zeigen im Verglelch zur unausgerOst^ Ware eine deutllche 
Verbesserung des W^chgrifls. 
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Patentanspriiche 



1 . Aminofunktionelle Silikonwachse der Formein (I) bis (IV) 



R— CQ— NH 



i\»z)n CH, 
. Y"^— 9H— CH5-O— SI— 
(^H^„ OH • 
R— CO— NH 



NH-CO— R 
•0~Si o— CHr-jH— Ch^isi 



NH-CO— R 



0> 



10 



R-CO— -WH 
A® 

R1— Ijl— CH,— 
R— CO— NH 



:Hr-o — SI- 



GH, 



O — SI 



NH— CO— R 



i« O— CHj-<fH— CHj-N-R1 

CH3 OH - 



NH-CO— R 



(H) 



R2 — 



r 

CH, 



■O— SI 



CH, 



•0— 



31 

(CH2)3 

CHOH 

i ^(CH2)^NHCOR 



-0 — Si — R2 



CH, 



(CH2)^NHCOR 



15 



(III) 
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CH3 

R2 — Si— 



•0 — Si— 
I 



CH, 



O— Si 



I 



O 
I 



CHOH /cH2)NHCOR 
®J^(CH2) NHCOR 



CH3 
CH, 



-R2 



(IV) 



worin 

5 R C-C2rAlkyl, linear Oder veizweigl. 

R1 Ci-C7-AIKyl Oder Benzyl, 

R2 -OH, -CH3, -OCH3, -OC2H5, 

A- CH3OSO3-. Chlorld. Bromtd. lodid. Oder Tosylsulfet bedeutet, 

n 2 Oder 3, 
10 p ■ 10-200, 

q+z 10-400, und 

q/z 5-50 ist 

2. AmlnofunkHonene Sllikonwachse gemSss Anspruch 1 vrorin 
15 R, R2 und n vwie vorher definiert sind, 

R1 Methyl oder Beni^, 

A- CHaOSOa" Oder Chlorld, 

p 20-50, 

q+z 15-200, und 
20 q/2 10^0 1st 

3. Verfahren zur Herstellung von amlnofunktionBllen Silikonwachsen der Fomiein 0) Oder (111) 
gemass Anspruch 1 . dadurch gekennzeichnet, dass 

zunachst Fettsauredlamlde durch Kondensation von FettsSuren mlt Dlethylentriamln oder 
25 Dipropylendiamin hergestellt werden und dann filr die Wachse der Fonnel (1) mit Shikonolen 

der allgemeinen Fonnel (V) 

13 
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HgC— CH— CHt-O 
O 



CH3 



-O Si— 

CH3 



CH3 

O— Si o— CHg— CH-HCH2 



worin p die gleiche Bedeutung v\^e in Formel (I) oder (II) aufweist, 

Oder dann fur die Wachse der Fotmel (ill) mit Silllcondlen der Formel (VI) 



R2 — 



CH 



'3 1_ 



■0 — Si- 

CH. 



'3 J 



O—Si— 



i 



-O— ^l=^R2 



CH, 



10 



CH, 



CH, 



VI 



vtforin R2. (q+z) und qfe die gleiche Bedeutung uwie in Formel (III) oder (IV) aufWeisen. 
umgesetztwerden. . 
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4. 



Verfahren gemSss Anspruch 3. dadurch gekennzeichnet, dass die erhaltenen 
Siiikonwachse der Formel (I) oder (ill) zu den Yerbindungen der Fomiein (II) oder (IV) 
quatemiert werden. 



Verfahren gemass Anspruch 3 oder 4, dadurch geicennzeichnet. dass 
Fettsduren um Stearin-, Behen- oder Laurinsdure handelt 



es sich bei den 



6. Venvendung der Silitonvwachse 
20 Textilindustrie. 



gemass den AnsprQchen 1 oder 2 als Weichmacher in der 



.7. Verwendung gemass Anspruch 7. dadurch gekennzeichnet. dass die Siiikonwachse in 
Form von wassrigen Dispensionen eingesetzt warden. 
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Zusammenfessung 



Aminofunklionelle Silikonwachse 

5 Die vorilegsnde Erfindung betriffl SilikonwachsB mft mehreren tertiaren oder quatemaren 
Aminogruppen. ihre Heistellung und ihre Verwendung als Weichmacher in der TexHHndustrie. 
Qidse Wachse kOnnen zu stabiten wassrigen Disperelonen verarbeitet werden und fOhron zu 
Produkten mlt dnem angenehmen, vraichen Griff. 



I tr\r%rtrx ^ r* • on 
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